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Abstract: 

WO 200148026 A 1 



NOVELTY A procedure for producing a latex by emulsion polymerization at 30-90degreesC of at 
least one ethylenically unsaturated monomer in the presence of at least one surfactant and a seed of 
polymer particles of 200-450nm diameter which forms 5-25 wt.% of the monomer plus seed, 
initiated by a mixed hydrosoluble/Iiposoluble system. 

DETAILED DESCRIPTION An INDEPENDENT CLAIM is included for a latex constituted from 
a 55 wt.% dispersion of polymer particles of which A 5-30 wt.% have average diameter 100- 
250nm, B 70-95 wt.% have average diameter above 500nm, C 0-5 wt.% have average diameter 
250-500nm and D 0-5 wt.% have an average diameter below lOOnm. The diameter ratio A/B is 3- 
10 and preferably greater than 4. Preferably A represents 1-25 wt.% and B 75-90 wt.% of the 
particles 

USE The latex is used in adhesive applications such as pressure sensitive adhesives for labels or 
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floor covering adhesives (claimed) 

ADVANTAGE The use of the mixed initiator system makes control of the growth of populations 
of different size particles easier. It is possible to solubilize the liposoluble initiator in one of the 
populations and thereby favor it and to preferentially grow large particles. No co-solvents or 
inhibitors are required. 

pp; 21 DwgNoO/0 

Technology Focus: 

TECHNOLOGY FOCUS - POLYMERS - Preferred Surfactant: The surfactant is either anionic 
such as alkylaryl sulfate ethers or alkylsulfate ethers or non-ionic such as ethoxylated alkylphenols 
or ethoxylated fatty acids. 

Preferred Initiator System: The hydrosoluble and liposoluble components of the system are present 
in the molar ratio 0.01: 1 to 1:0.01. The hydrosoluble component is potassium, sodium or 
ammonium sulfate or hydrosoluble azo derivatives such as 4,4'-azobis-4-cyanovaleric acid or 2,2 - 
azobis-2-amidinopropane hydrochloride. The liposoluble component is a water insoluble peroxide 
or hydroperoxide, a peroxyester, peroxydicarbonate, or a liposoluble azo derivative such as 
azobisisobutyronitrile, azobisisobutyrodimethyl ester or azobisisobutyrodiethyl ester. 

Preferred Procedures: The seed which is preferably essentially (meth)acrylic polymers is 
introduced either before the start of polymerization or after the start and before the 80% 
conversion point. It may be in the form of a latex or a redispersible powder and may be prepared in 
situ by emulsion polymerization. 
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(57) Abstract: The invention concerns a latex consisting of polymers dispersed in a bi modal distribution, having a non- volatile 
matter content at 55 % and low viscosity. Said latex is obtained by emulsion polymerisation of at least a monomer in the presence of 
a seed of polymer-based particles with a diameter ranging between 200 and 450 nra. The invention also concerns the use of said latex 
in various applications such as pressure sensitive adhesives, floor bonding adhesives, tile bonding adhesivcs, additives for mortar, 
sealants, sealing joints. 

(57) Abrege: L* invention decrit un latex constitue de polymeres dispersees sous la forme dune distribution bimodaie, ay ant un 
extrait sec superieur a 55 % et une faible viscosite. Le latex de Tinvention est obtenu par la polymerisation en emulsion d'au moins 
un monomere en presence d une seraence a base de particules de polymeres de diametre compris entre 200 et 450 nm. L" invention 
decrit aussi rutilisation d'un tel latex dans diverses applications telles que les adhesifs sensibles a la pression, les adhesifs pour colle 
sol, les adhesifs pour colics carrelage, les adjuvants pour mortier, les mastics, les joints d'etancheite. 
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LATEX AYANT UN HAUT EXTRAIT SEC, UNE FAIBLE VISCOSITE ET 
PRESENTANT UNE DISTRIBUTION BIMODALE 

L'invention se rapporte au domaine des latex a haut extrait sec et a 
faible viscosite et en particulier aux latex contenant des particules de polymeres 
disperses selonune repartition granulometrique bimodale. Elle concerne aussi 
un procede de synthese de tels latex ainsi que leurs applications. 

Selon 1'invention par latex a haut extrait sec on entend les dispersions 
aqueuses de particules de polymeres contenant au moins 55% en poids 
desdites particules. 

La synthese de latex a haut extrait-sec, pose bien souvent des 
problemes de viscosite. En effet, a ces extrait-secs, la viscosite atteint des 
valeurs tres elevees ce qui pose des problemes d'agitation pendant le procede 
de synthese et egalement des problemes d'applications. 

Pour obtenir a la fois de hauts extrait-secs et de faibles viscosites, il est 
bien connu que la granulomere des latex doit respecter certaines regies (voir a 
ce sujet en particulier Woods, M.E., Krieger, I. M., J. Colloid Interface Set., 34, 
91 (1970), Johnson, P. H., Kesley, R. H., Rubber World, 138, 877 (1958), 
England, D., Kay, M., J : Colloid and Interface Sci., 34, 249, (1970)), teiles que : 

- A extrait-sec identique un latex de grosse taille de particules est plus 
fluide qu'un latex de faible taille de particules 

- Un latex compose d'un melange de deux populations de particules 
est plus fluide qu'un latex compose d'une seuie population de 
particules a condition que les petites particules ne represented pas 
plus de 30 a 20% de la fraction voiumique des particules et que le 
rapport de taille entre les grosses particules et les petites particules 
soit suffisamment eleve. 

Un latex compose de deux populations de particules est plus 
visqueux qu'un latex compose de trois population, a condition que les 
criteres de concentration et de differences de failles decrits 
precedemment soient respectes. 
En resume, preparer un latex ayant a la fois un haut extrait sec et une 
faible viscosite reste un probleme delicat. Cependant des nombreux 
documents ont tente de le resoudre. Ainsi, EP 568834A1, EP814103A2, 
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EP818471A1 et WO9816560 decrivent Tutilisation de dispersions semences 
de granulomere differentes qui sont introduces au depart ou pendant la 
synthese, ces semences grossissent lors de la coulee de monomeres et 
d'amorceurs hydrosolubles, ce qui permet d'obtenir des granulomeres finales 
5 qui conduisent a un bon compromis extrait-sec/viscosite. 

Dans la demande EP8 14096, des produits a extrait-sec eleve et faible 
viscosite sont obtenus grace a un procede en une seule etape moyennant 
I'utilisation d'un cosolvant miscible a I'eau introduit dans la pre emulsion de 
10 monomeres. 

Dans la demande WO9807767, des produits a extrait-sec eleve et 
faible viscosite sont obtenus grace a un procede en une seule etape moyennant 
une quantite d'inhibiteur tres faible par rapport au monomeres (<50 ppm) et des 
debits d T introduction de la pre emulsion de monomeres qui augmentent 

is progressivement dans le temps. - 

DE 19727060 decrit un procede de production de dispersions aqueuses 
de polymeres ayant une repartition granulometrique essentiellemnt 
monomodale et un diametre superieur a 400nm par la polymerisation en 
emulsion a I'aide de deux systemes d'amorgage dont le premier est un systeme 

20 redox, en presence de 0.01. a 2 % en poids du poids total semence et 
monomeres, d'une semence de diametre compris entre 10 et 100 nm. 

Le probleme principal que cherche a resoudre I'invention est I'obtention 
d'un latex a distribution bimodale adequate par un procede de polymerisation 
simple et facilement controlable. 

25 En effet, la demanderesse a trouve qu'un latex bipopule peut presenter 

un bon compromis extrait-sec / viscosite, s' il est compose d'une population de 
grosses particuies dont la taille est superieure a 500nm et d'une population de 
petites particuies dont la taille est inferieure a 250nm. Le compromis extrait sec/ 
viscosite est encore meilleur si le rapport diametre moyen grosses 

30 particules/drametre moyen petites particuies est superieur a 3, de preference 
superieur a 4 

Or il est bien connu de I'homme du metier qu'il est difficile en 
polymerisation en emulsion d'obtenir des grosses tallies de particuies (>450 
nm) avec des temps de fabrication courts et surtout en presence de particuies 



BNSDOCID: <WO 0148026A1J_> 



WO 01/48026 



3 



PCT/FROO/03587 ^ 



de taille plus faible. La presente invention propose une solution a ce probleme 
basee sur I'emploi de systemes d'amorgage specifiques combinant des 
amorceurs hydrosolubles et des amorceurs liposolubles. 

La demanderesse a trouve que les problemes precedemment evoques 
5 peuvent etre resolus par la polymerisation en emulsion en presence d'une 
semence ayant un diametre moyen bien defini. La polymerisation etant 
amorcee par un melange de deux systemes d'amorpage Tun hydrosoluble et 
Tautre liposoluble. 

io L'avantage de cette invention par rapport a I'art anterieur utilisant des 

semences est que grace a rutilisation de systemes d'amorgage mixte 
hydrosoluble/liposoluble T le grossissement de populations de taille differentes 
provenant de semences devient plus facile a controler. Pour cela, il suffit de 
solubiliser de I'amorceur liposoluble dans une des populations pour favoriser sa 

1} croissance au detriment de celle des autres. Ceci est particulierement 
avantageux, puisque dans le cas d'un melange de petites et de grosses 
particules, avec un amorgage hydrosoluble, classique en polymerisation en 
emulsion, il est difficile de faire croltre des grosses particules. En effet, dans ce 
cas, la plupart des monomeres sont consommes par les petites particules parce 

20 qu'elles ont une surface de capture plus importante. Ce phenomene est 
d'autant plus genant que pour obtenir une viscosite tres faible a un extrait-sec 
eleve, il est necessaire (voir precedemment) d'obtenir une concentration 
volumique en grosses particules, superieure a 75% et mieux superieure a 80%. 

De plus la solution proposee par la demanderesse ne necessite pas 

25 I'emploi de cosolvant generateur de produits volatils lors de I'utilisation du latex 
et qu'elle ne necessite pas non plus la presence d'inhibiteur dans les 
monomeres, ce qui la rend bien plus interessante d'un point de vue securite sur 
une installation industrielle. 

Un des objets de I'invention est un latex constitue d'une dispersion 

30 aqueuse contenant au moins 55% en poids de particules de polymeres 
reparties de la maniere suivante : 

A - de 5 a 25 % en poids ont un diametre moyen compris entre 150 et 250 nm, 
B - de 75 a 95 % en poids ont un diametre moyen superieur a 500 nm 
C-deOa 5% en poids ont un diametre moyen compris entre 250 et 500nm 
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D - de 0 a 5 % en poids ont un diametre moyen inferieur a 150nm. 

Le rapport diametre moyen des particules A (dA) / diametre moyen des 
particules B (dB) est compris entre 3 et 10 et de preference superieur a 4 

Seion une forme preferentielle le latex de Tinvention renferme de 10 a 
5 15% en poids de particules (A) et de75 a 90 % de particules (B). 

En reduisant au minimum la quantite des particules A, C et D le latex 
de invention devient un latex essentiellement monomodale ayant un diametre 
moyen superieur a 500nm. 

Un autre des objets de I'invention est un procede detention de latex 
10 tel que celui decrit precedement base sur la croissance controlee d'une ou d'un 
melange de populations de particules, obtenus soit par I'introduction de 
semences soit par renucleations successives au cours d'une meme sequence 
de fabrication. La renucleation permet, a differents stades de la polymerisation, 
de fabriquer des particules de polymeres a faible taille. 
15 Les populations de partiuUes sont done obtenues soit par ajout de 

semence de tallies differentes au debut et/ou pendant le procede de 
polymerisation en dispersion aqueuse soit par nucleation micellaire ou 
coagulative, provoquee a differents moments du procede de synthese, en 
fonction des quantites et de la nature des tensio-actifs introduits mais 
20 egalement de la nature des monomeres comme il est connu par I'homme de 
I'art 

La polymerisation etant assuree par un systeme mixte d'amorgeurs 
hydrosoluble / liposoluble. 

Selon une forme le procede de Tinventibn est realise par la 
25 polymerisation d'au moins un monomere ethyleniquement insature en presence 
de 5 a 25 % en poids par rapport au poids total des polymeres d'une semence 
constitue de particules de polymeres de diametre moyen compris entre 200 et 
450 nm. 

La semence pouvant etre introduce en debut de polymerisation ou au 
30 cours de la polymerisation mais avant d'atteindre la polymerisation de 80% des 
monomeres a polymeriser. 

La semence pouvant etre introduite sort sous la forme d'un latex, soit 
sous la forme d'une poudre redispersible ou bien preparee in situ par la 
polymerisation en emulsion. 
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Les systemes d'amon?ages mixtes choisis permettent ensuite de faire 
croitre les particules pour obtenir la granulomere finale du latex qui conduira 
aux proprietes rheologiques et applicatives souhaitees. 

Les systemes d'amorpages mixtes sont constitues d'un ou de plusieurs 
5 systemes d'amorceurs hydrosolubles et d'un ou plusieurs amorceurs 
liposolubles qui peuvent etre introduits de fapon simultanee au cours du 
procede de synthese ou selon des sequences bien definies. 

Les amorceurs hydrosolubles sont les amorceurs couramment utilises 
en polymerisation en emulsion, parmi lesquels, on peut citer de fagon non 
10 exhaustive : 

Les persulfates de sodium, potassium et ammonium 
Les derives azoYques hydrosolubles tels que Facide 4,4'-Azobis-4- 
cyanovalerique ou le dihydrochlorure 2,2 -Azobis-2amidinopropane par 
exemple. 

15 Les systemes mettant en jeu un reducteur, un oxydant et parfois meme 

un activateur. Les oxydants sont le plus souvent des hydroperoxydes tels que 
Teau oxygenee, le ter-butyl hydroperoxyde, le ter-amyl hydroperoxyde, 
I'hydroperoxyde de cumyle, le sel de sodium du melange de m- et p- diisopropyl 
benzene dihydroperoxyd. Les reducteurs les plus couramment employes sont 

20 le formaldehyde sulfoxylate de sodium, le metabisulfite de sodium, I'acide 
ascorbique. Les activateurs sont ie plus souvent des sels metalliques tels que 
le sulfate de fer ,le sulfate de cuivre ou 1'acetate de cobalt. 

Les amorceurs liposolubles sont choisis en fonction de leur solubilite 
dans le melange de monomeres a polymeriser et du poiymere correspondant. II 

25 s'agit de peroxydes, d'hydroperoxydes insolubfes dans l'eau, de peroxyesters, 
de peroxydicarbonates ou encore de derives azoYques liposolubles tels que 
razobisisobutyronitrile, Tazobiisobutyrodimethyl ester ou Tazobiisobutyrodiethyl 
ester. Ces derniers seront d'ailleurs preferentiellement utilises quand il s'agira 
de polymeriser un melange de monomeres qui contient une forte proportion de 

30 derives acryliques ou methacryliques en raison de leur grande solubilite dans 
ces melanges de monomeres et de leur poiymere. Parmi les amorceurs 
azoYques Tazobisisobutyrodiethyl ester est souvent choisi en raison de son etat 
liquide a temperature ambiante qui facilite sa manipulation. 
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Dans le cas des amorceurs liposolubles presentant des temperatures 
de decomposition elevees, il peut egalement etre necessaire d'utiliser des 
reducteurs tels que decrits dans le cadre des amorceurs hydrosolubles pour 
activer la reaction de polymerisation. Un compose metallique peut 
5 avantageusement augmenter les vitesses d'amorgage. 

Les autres elements importants de la formulation sont comme pour 
toute polymerisation en dispersion aqueuse les tensio-actifs et les monomeres. 

En ce qui concerne les tensio-actifs, leur nature et ieur taux sont a 
optimiser en fonction de la granulomere souhaitee et egalement de la nature 
10 des monomeres a polymeriser. En general, on prefere utiliser un melange de 
tensio-actifs anionique et non ionique. Les anioniques sont choisis, par 
exemple, parmi les ethers d'alkylaryle sulfate, les ethers d'alkyle sulfates. Les 
non ioniques sont choisis parmi les alkyls phenol ethoxyles ou les alcools gras 
ethoxyles. 

15 Le taux de tensio-actif utilise depend du procede. En effet, d'unt; fagon 

generale s'il s'agit de faire grossir des particules deja presentes, il est plus 
avantageux d'utiliser principalement un tensio-actif non-ionique. En revanche, 
s'il s'agit de nucleer une population de particules, il est interessant d'utiliser du 
tensio-actif anionique. 

20 Le principe de cette invention est general, cependant la semence de 

grosses particules ou les grosses particules generees in situ sont composees 
majoritairement de monomeres acrylique ou methacryliques en raison de la 
bonne solubilite de la plupart des amorceurs liposolubles dans ces monomeres 
et leurs polymeres. Pour I'etape ulterieure de croissance des particules et de 

25 renucleation d'une ou plusieurs populations de particules plus petites, les 
monomeres utilises ne sont pas forcement les memes que ceux qui sont utilises 
pendant la preparation de la semence et peuvent etre aussi bien la famille des 
acryliques et methacryliques que des monomeres vinyliques comme par 
exemple le chlorure de vinyle, le fluorure de vinylidene, 1'acetate de vinyle ou 

30 des monomeres styreniques. 

En ce qui concerne le procede de polymerisation, que ce soit en 
presence de semence ou non, les monomeres sont introduits dans le reacteur 
en continu avec une vitesse d'addition proche de leur Vitesse de consommation. 
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Le procede prefere consiste a preparer une semence de grosses 
particules majoritairement acryiique in situ ou ex situ, a !a faire gonfler par un 
melange de monomeres et d'amorceur liposoluble, de continuer la croissance 
de ces grosses particules en ajoutant en continu une pre emulsion de 
monomeres et un ou plusieurs amorceurs hydro et liposoluble, de creer une ou 
plusieurs population de petites particules par renucleation en presence de 
tensio-actif ou par injection d'une deuxieme semence de petite taille. 

On a vu precedemment que le choix des amorceurs est un element clef 
de I'invention, le moment et la fagon dont ils sont introduits constituent des 
parametres tout aussi importants. 

En effet, on choisira d'introduire l'amorceur liposoluble en batch ou en 
coulee aux moments du procede ou Ton souhaite faire croitre les grosses 
particules sans renucleer de petites particules. En revanche l'amorceur 
hydrosoluble pourra etre introduit de preference quand on souhaite renucleer 
des petites particules ou faire croitre ces dernieres au detriment des plus 
grosses. On introduira I'amorceur hydrosoluble et I'amorceur liposoluble en 
parallele quand i! s'agit de faire croitre un melange de grosses et de petites 
particules a des vitesses equivalentes. 

L'amorceur liposoluble peut etre introduit de plusieurs fagons ; la fagon 
preferee consiste a le solubiliser dans la semence de grosses particules, 
cependant il est egalement possible de Tintroduire en continu dans le procede 
en le dissolvant dans la pre emulsion de monomeres ou sous forme d'emulsion 
ou dispersion stabilisee par un melange de tensio-actifs et/ou de colloTdes 
protecteurs comme decrit dans les brevets FR 7412907, EP 010986, FR 
7607124. 

L'amorceur hydrosoluble est introduit sous forme de solution aqueuse 
en batch ou en coulee comme il est connu par Thomme du metier. 

Les temperatures de polymerisation sont comprises entre 30 et 90°C, 
en fonction du systeme d'amorgage choisi. 

Une etape d'elimination des monomeres residuels peut-etre effectuee 
en fin de coulee des monomeres soit par un paiier de temperature soit par 
Introduction d'amorceurs de polymerisation. 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans en limiter la portee. 
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Exemples : 

Les tailles de particuies sont mesurees par chromatographie liquide 
capillaire separative a I'aide de I'appareil CHDF 2000, fourni par Matec Applied 
Science. 

5 La viscosite est mesuree au Brookfield selon la norme ISO 2555 

Exemplel : Synthese de la dispersion semence 

Dans un reacteur en verre double enveloppe muni d'une agitation 
mecanique de type ancre, sont introduits 1358.4 g d'eau, 10.0 g d'une solution 
aqueuse a 30 %de sulfate de nonyl phenol ethoxyle a 32 OE, 10.0 g d'une 

io solution aqueuse a 65% de nonyl phenol ethoxyle a 30 OE et 41.5 g d'acetate 
de sodium trihydrate. Le contenu est porte a 80°C sous agitation. 327.3 g de la 
preemulsion de monomeres et 7.6 g de la solution de persulfate de sodium sont 
ajoutes en batch a cette temperature. 10 minutes plus tard le reste de la pre 
emulsion est introduit en continu dans un temps de 5 h a 80°C, alors que le 

15 reste de la solution de persulfate de sodium est introduit separement en 5h3G. - 



Pre emulsion de monomeres : 

Eau 2567.6 g 

Sulfate de nonylphenol ethoxyle a 30% dans I'eau 376.7 g 

Nonyl phenol ethoxyle a 65% dans I'eau 145.7 g 

20 Methacrylate de methyle 800.0 g 

Acrylate de 2-ethyle hexyle 8100.0 g 

Acetate de vinyle 800.0 g 

Acide acrylique 300.0 g 

25 Solution de persulfate de sodium : 

Eau 272.0 g 

Persulfate de sodium 35.0 g 



La semence resultante de cet exemple a un extrait-sec de 65.6 % et une taille 
30 de particuies de 41 0 nm. 

Exemple 2 : Synthese de latex bipopule en presence d'un amorgage 
mixte : persulfate/DEAB 

Le DEAB est I'azobisisobutyrodiethyl ester 
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Dans un reacteur en verre double enveloppe muni d'une agitation 
mecanique de type ancre, sont introduits 207.4 g d'eau, 376.0 g de la semence 
synthetisee dans Texemple 1- 1 et 30.0 g d'une solution de monomeres et 
d'amorceur liposoluble. Le contenu est porte a 80°C sous agitation. La totalite 
5 de la pre emulsion de monomeres est introduite en continu dans un temps de 4 
h a 80°C, alors que le reste de la solution de persulfate de sodium est introduit 
en 4h30. 

2h30 apres le debut de la coulee de la pre emulsion de monomeres 51.9 g 
d'une solution de tensio-actif sont ajoutes en batch dans le reacteur 
10 Solution de monomeres et d'amorceur liposoluble : 



Methacrylate de methyle 2.2 g 

Acetate de vinyle 2.2 g 

Acrylate de 2-ethyl hexyle 22.4 g 

Acide acrylique 0.8 g 

15 DEAB - 2.4 g 

Pre emulsion de monomeres : 

Eau 168.3 g 

Sulfate de nonylphenol ethoxyle a 30% dans I'eau 23.4 g 

Nonyl phenol ethoxyle a 65% dans I'eau 14.0 g 

20 Methacrylate de methyle 74.6 g 

Acetate de vinyle 74.6 g 

Acrylate de 2-ethyl hexyle 755.2 g 

Acide acrylique 28.0 g 

DEAB 2.4 g 

25 Solution de persulfate de sodium : 

Eau 36.0 g 

Persulfate de sodium 4.0 g 
Solution de tensio-actif : 

Eau 23.5 g 

30 Sulfate de nonylphenol ethoxyle a 30% dans I'eau 25.0 g 

Nonyl phenol ethoxyle a 65% dans Feau 3.4 g 



Le latex issu de cet exemple a un extrait-sec de 67.0% et une viscosite 
Brookfieid de 250 mPa.s. 
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Exemple 3 : Synthese de latex bipopule comparatif en presence dun 
amorgage simple : persulfate de sodium 

Dans un reacteur en verre double enveloppe muni d'une agitation 
mecanique de type ancre, sont introduits 207.4 g d'eau, 376.0 g de la semence 
5 synthetisee dans I'exemple 1 , 1.20 g de persulfate de sodiumet 27.6 g d'une 
solution de monomeres. Le contenu est porte a 80°C sous agitation. La totalite 
de la pre emulsion de monomeres est introduce en continu dans un temps de 4 
h a 80°C, alors que le reste de la solution de persulfate de sodium est introduit 
en 4h30. 

io 2h30 apres le debut de la coulee de la pre emulsion de monomeres 51.9 g 
d'une solution de tensio-actif sont ajoutes en batch dans le reacteur 
Solution de monomeres et d'amorceur liposoluble : 



Meth aery late de methyle 2.2 g 

Acetate de vinyle 2.2 g 

15 Acrylate de 2-ethyl hexyle 22.4 g 

Acide acrylique 0.8 g 

Pre emulsion de monomeres : 

Eau 168.3 g 

Sulfate de nonyiphenol ethoxyle a 30% dans I'eau 23.4 g 

20 Nonyl phenol ethoxyle a 65% dans I'eau 14.0 g 

Methacrylate de methyle 74.6 g 

Acetate de vinyle 74.6 g 

Acrylate de 2-ethyl hexyle 28.0 g 

DEAB 2.4 g 

25 Solution de persulfate de sodium : 

Eau 40.5 g 

Persulfate de sodium 4.4 g 

Solution de tensio-actif : 

Eau 23.5 g 

30 Sulfate de nonyiphenol ethoxyle a 30% dans I'eau 25.0 g 

Nonyl phenol ethoxyle a 65% dans I'eau 3.4 g 



Le latex issu de cet exemple a un extrait-sec de 66.3% et une viscosite 
Brookfield de 2200 mPa.s. 
Analyse granulometrique 
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Reference 


Taille (nm) 
Petites particules / 
Grosses particules 


Repartition en poids (%) 
Petites particules / 
Grosses particules 


Exemple 2 


124/596 


22/78 


Exemple 3 


154/632 


40/60 
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REVENDICATIONS 

1. latex constitue d'une dispersion aqueuse contenant au moins 55% en 
5 poids de particules de polymeres reparties de la maniere suivante : 

A - de 5 a 30 % en poids ont un diametre moyen (dA) compris entre 100 
et 250 nm, 

B - de 70 a 95 % en poids ont un diametre moyen (dB) superieur a 
500 nm 

io C - de 0 a 5% en poids ont un diametre moyen compris entre 250 et 

500nm 

D - de 0 a 5 % en poids ont un diametre moyen inferieur a 100nm, 
dA/dB etant compris entre 3 et 10 et de preference superieur a 4. 

15 2. latex selon la revendication 1 caracterise en ce que A represente de 

10 a 25% et que B represente de 75 a 90 % en poids des particules. 

3. Procede de preparation de latex par la polymerisation en emulsion a 
une temperature comprise entre 30 et 90 °c d'au moins un monomere 
20 ethyleniquement insature, en presence d'au moins un tensio actif, d'une 
semence de particules de polymeres de diametre compris entre 200 et 450 nm 
representant de 5 a 25 % en poids du poids total monomere et semence, la 
polymerisation etant amorcee par un systeme mixte hydrosoluble/liposoluble. 

25 4. Procede selon la revendication 3 caracterise en ce que la semence 

est introduite avant le debut de la polymerisation. 

5. Procede selon la revendication 3 caracterise en ce que la semence 
est introduite apres le debut de la polymerisation et avant d'atteindre 80% de 

30 conversion des monomeres a polymeriser. 

6. Procede selon Tune des revendications 3 a 5 caracterise en ce que 
la semence est introduite sous la forme d'un latex. 
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7. Procede selon Tune des revendications 3 a 5 caracterise en ce que 
la semence est introduite sous la forme d'une poudre redispersible. 

8. Procede selon la revendication 3 caracterise en ce que la semence 
5 est preparee in situ par polymerisation en emulsion. 

9. procede selon Tune quelconque des revendications 3 a 8 caracterise 
en ce que la semence est constitute essentiellement de polymeres 
(meth)acryliques. 

10 

10. procede selon Tune quelconque des revendications 3 a 9 
caracterise en ce que le tensio actif est choisi parmi 

- les tensio-actifs anionique tels les ethers d'alkylaryle sulfate, les ethers 
d'alkyle sulfates 

15 - les tensio-actifs non ioniques tels que les aikyis phenol ethoxyles ou les 

alcools gras ethoxyles 

11. procede selon Tune quelconque des revendications 3 a 10 
caracterise en ce que le systeme mixte est constitue d'un rapport moiaire entre 

20 I'amorceur hydrosoluble et I'amorceur liposoluble compris entre 0.01/1 et 
1/0.01. 

12. procede selon Tune quelconque des revendications 3 a 11 
caracterise en ce que I'amorceur hydrosoluble est choisi parmi 

25 Les persulfates de sodium, potassium et ammonium 

Les derives azoTques hydrosolubles tels que I'acide 4,4'-Azobis-4- 
cyanovalerique ou le dihydrochlorure 2,2 -Azobis-2amidinopropane par 
exemple. 

Les systemes mettant en jeu un reducteur, un oxydant et parfois meme 
30 un activateur f Les oxydants sont le plus souvent des hydroperoxydes tels que 
Teau oxygenee, le ter-butyl hydroperoxyde, le ter-amyl hydroperoxyde, 
Thydroperoxyde de cumyle, le sel de sodium du melange de m- et p- diisopropyl 
benzene dihydroperoxyde. Les reducteurs les plus couramment employes sont 
le formaldehyde sulfoxylate de sodium, le metabisulfite de sodium, Tacide 
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ascorbique. Les activateurs sont le plus souvent des sels metalliques tels que 
le sulfate de fer ,le sulfate de cuivre ou Tacetate de cobalt. 

13. procede selon Tune quelconque des revendications 3 a 12 
5 caracterise en ce que Tamorceur liposoluble est choisi parmi les peroxydes, et 
hydroperoxydes insolubies dans I'eau, de peroxyesters, de peroxydicarbonates 
ou encore de derives azoTques liposolubles tels que I'azobisisobutyronitrile, 
razobiisobutyrodimethyl ester ou I'azobiisobutyrodiethyl ester. 

10 14. Utilisation des latex suceptibles d'etre obtenus suivant le procede 

desrevendications 3 a 13 dans les applications adhesives telles que les 
adhesifs sensibles a la pression utilises pour encoller les etiquettes ou les 
adhesifs pour revetement de sol. 
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